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4  Principe 

Lorsque  la  presence  de  colorant  librp  -  er  ia  presence  de  colorant  libre. 

exprimee  er^nnTnra colorant  (MTu  MSf)  es,  calculde  el 

utilisee  comma  etape  d°u„“^  Weu  de  mdthylene  peu,  e.re 


5  Reactifs 

r,*TT 

5.2  Eau  demineralise©  ou  distillee. 

s'loTT;d‘ 1 "sw*~ 1 ™"“ 1 >“«  <”>  < o). 

utilisation  trop  import^  **  Va,8Ur  de  b,eu  C0"nUe  entre  1  g  et  2  g  pour  100  g  de  kaolinite  pour  eviter  une 


6  Appareillage 

TO..  I„  .pp«,  «.  pop,.™,  „  aamKt  7M 

60  ^  so  m( «  Mn4,  w  aim  * 

75  secondes  ;  taille’deTpores^a  pm.S  C°ndreS  (<  °,01°  %)  1  95  g/m2  :  ^Paisseur  0,20  mm  ;  vitesse  de  filtration  : 


6.3  Tige  de  verre,  longueur :  300  mm  ;  diamStre :  8  mm. 


avec 3  ou  4  ailettes  de  (75  l  ±  • 10)  mrn^e  dtamai? r0tat'°n Con,ratees variables pouvant atteindre (600 ± 60) tr/min 

les^rd^ult^rpr^uifr^rs  deruWls^tion^un^iteteu^oomme  d^dessus6  r§SU'ta,S  °bte™S  S°"<  “"**«  avec 

6.5  Balance,  precise  a  0,1  %  de  la  masse  de  la  prise  d'essai. 

6.6  Chronometre,  gradue  en  secondes. 

Tam«s,  avec  des  ouvertures  de  2  mm  avec  tamis  de  protection  (si  necessaire). 

6.8  Becher,  en  verre  ou  en  plastique,  d'une  capacite  d'environ  !  I  a  2 1. 

6.9  Fiole  en  verre  d'une  capacite  de  1  L  ( 

6.10  Etuve  ventilee,  thermostatee  pour  maintenir  une  temperature  de  (110  +  5)  °c. 

6.1 1  Thermometre  gradue  en  degre  Celsius. 

6.12  Spatule. 

6.13  Dessiccateur. 


5 


NM  10.1.141 


7  Preparation  des  prises  d'essai 

Les  echantillons  de  laboratoire  doiventetre  red uits  conformement  a  la  NM  10.1.710  pourobtenirun  sous-echantillon 
contenant  au  moins  200  g  de  la  fraction  0/2  mm. 

Secher  le  sous-echantillon  a  (1 10  ±  5)  °C  jusqu’a  masse  constante  et  le  laisser  refroidir. 

Passer  le  sous-echantillon  seche  au  tamis  de  2  mm,  muni  le  cas  echeant,  du  tamis  de  protection  et  utiliser  une 
brosse  a  tamis  pour  s'assurer  de  la  separation  et  de  la  recuperation  de  toutes  les  particules  de  la  fraction  0/2  mm. 

Eiiminer  toutes  les  particules  retenues  au  tamis  de  2  mm  et,  si  necessaire,  reduire  la  fraction  passant  au  tamis  de 
2mm  conformement  a  la  NM  10.1.710  pour  obtenir  une  prise  d'essai  d’une  masse  d’au  moins  200  g.  La  masse  de 
la  prise  doit  depasser  200  g  mais  pas  d'une  valeur  exacte  predeterminee. 

Peser  la  prise  d'essai  et  noter  la  masse  au  gramme  pres  (M^). 


8  Mode  operatoire 

8.1  Description  du  test  a  la  tache 

Apres  chaque  injection  de  colorant,  le  test  a  la  tache  consiste  a  prelever  a  I'aide  de  la  tige  de  verre  une  goutte  de 
la  suspension  et  de  la  deposer  sur  le  papier  filtre.  La  tache  qui  se  forme  est  composee  d'un  depot  central  de  mate- 
riau,  en  general  d'une  couleur  bleue  foncee,  entoure  d'une  zone  humide  incolore. 

La  quantite  de  suspension  prelevee  par  la  goutte  doit  permettre  d'obtenir  un  depot  dont  le  diametre  est  compris 
entre  8  mm  et  12  mm. 

Le  test  est  considere  comme  positif  si,  dans  la  zone  humide,  une  aureole  bleue  claire  persistante  d'environ  1  mm 
a^parait  autour  du  depot  central. 

NOTE  L  aureole  sera  visible  a  I'approche  du  point  final  mais  peut  disparaTtre  a  nouveau,  en  raison  du  temps  necessaire 
aux  materiaux  argileux  pour  adsorber  completement  le  colorant.  C'est  la  raison  pour  laquelle  ie  point  final  doit  etre  confirm^ 
en  rep6tant  le  test  £  la  tache  toutes  les  minutes  pendant  5  min  sans  ajout  de  solution  de  colorant. 

8.2  Preparation  de  la  suspension 

Verser  (500  +  5)  ml  d'eau  distillee  ou  d'eau  demineralisee  dans  le  becher  et  ajouter  la  prise  d'essai  sechee  en 
remuant  bien  avec  la  spatule. 

Agiter  la  solution  de  colorant  (voir  5.1)  ou  bien  la  melanger  uniformement.  Remplir  la  burette  de  solution  coloree 
et  placer  la  solution  restante  dans  un  endroit  sombre. 

Regler  I  agitateur  sur  la  vitesse  de  600  tr/min  et  positionner  les  ailettes  a  environ  10  mm  du  fond  du  becher. 

Mettre  en  marche  I  agitateur  et  declencher  le  chronometre,  agiter  le  contenu  du  becher  pendant  5  min  a 
(600  ±  60)  tr/min,  puis  (voir  8.3)  agiter  continuellement  a  (400  +  40)  tr/min  pendant  la  poursuite  de  I'essai. 

Si  la  quantite  de  fines  presentes  dans  la  prise  d'essai  ne  permet  pas  d’obtenir  une  aureole,  il  convient  d'ajouter  ia 
kaolinite  avec  un  supplement  de  solution  coloree,  comme  suit : 

—  ajouter  dans  le  becher  (30,0  ±  0,1)  g  de  kaolinite  (5.3),  sechee  a  (1 10  ±  5)  °C  a  masse  constante  ; 

ajouter  V  ml  de  solution  coloree  dans  le  becher  ou  V'=  30  MBK,  est  le  volume  de  solution  coloree  adsorbee 
par  30  g  de  kaolinite. 


8.3  Determination  de  la  quantite  de  colorant  adsorbee 

i  i 

Poser  le  papier-filtre  (6.2).  sur  le  dessus  d'un  becher,  ou  d'un  autre  support  approprie,  de  fagon  a  ce  que  la  plus 
grande  partie  de  sa  surface  ne  soit  pas  en  contact  avec  du  solide  ou  du  liquide. 

Apres  une  agitation  de  5  min  a  (600  ±  60)  tr/min,  introduire  dans  le  becher  une  dose  de  5  ml  de  solution  de  colorant 
(voir  5.1)  ;  agiter  a  (400  ±  40)  tr/min  pendant  au  moins  1  min  et  effectuer  un  test  a  la  tache  sur  le  papier  filtre 
— 1  )•  Sj  _aPr6.s  l.'ajout  des_pxemj_er_S-5.ml  d_e  solutiorule  colorant  I'aureole  n’apparaitpasreffeetuerune  autre 
addition  de  5  ml  de  solution  de  colorant,  continuer  a  agiter  pendant  1  min,  et  faire  un  autre  test  a  la  tache.-  Si 
aucune  aureole  n  est  visible,  continuer  a  agiter,  en  alternant  les  ajouts  de  colorants  et  les  periodes  de  melange 
^  apparition  d  une  aureole.  Lorsque  ce  stade  est  atteint,  continuer  a  agiter  et  sans  autre  ajout  de  solution  de 
colorant,  effectuer  des  tests  a  la  tache  toutes  !es  minutes. 
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Si  I'aureole  disparait  durant  ies  quatre  premieres  minutes,  ajouter  une  autre  dose  de  5  ml  de  solution  de  colorant. 
Si  1  aureole  disparatt  a  la  cinquieme  minute,  ajouter  seulement  2  ml  de  solution  de  colorant.  Dans  tous  Ies  cas, 
continuer  I'agitation  et  Ies  tests  a  la  tache  jusqu'a  ce  qu’une  aureole  reste  visible  pendant  5  min. 


Enregistrer  ie  volume  total  de  solution  de  colorant,  \/j,  ajoute  pour  obtenir  une  aur6ole  qui  est  restee  visible  pen¬ 
dant  5  minr-r 


NOTE  II  convient  de  nettoyer  Ies  recipients  precautionneusement  avec  de  I'eau  des  que  Ies  essais  sont  finis.  II  convient 
d’eliminer  toutes  Ies  traces  de  detergent  utilise  pour  nettoyer  par  un  rin?age  soigneux.  II  est  recommande  que  Ies  recipients 
utilises  pour  I'essai  au  bleu  de  methylene  soient  reserves  specifiquement  a  cet  essai. 


9  Calcul  et  expression  des  resultats 

La  valour  de  bleu  de  methylene,  MB,  exprimee  en  grammes  de  colorant  par  kilogramme  de  fraction  0/2  mm  est 
obtenue  a  I'aide  de  I'equation  suivante  : 

V. 

MB  ~  -rr  x  10 

ou  : 

M1  est  la  masse  de  la  prise  d'essai,  en  grammes  ; 

V-\  est  le  volume  total  de  solution  de  colorant  injectee,  en  millilitres. 

Enregistrer  la  valeur  MB  a  0,1  g  pres  de  colorant  par  kilogramme  de  fraction  0/2  mm. 

Si  I'essai  est  effettue  avec  ajout  de  kaolinite,  I'equation  indiquee  plus  haut  devient :  4 


MB 


V^-  V 


xIO 


V"  est  le  volume  de  la  solution  de  colorant  adsorbee  par  la  kaolinite,  en  millilitres. 

NOTE  1  Le  facteur  1 0  dans  Ies  equations  ci-dessus  convertit  le  volume  de  solution  coloree  utilisee  en  masse  de  colorant 
adsorbee  par  kg  de  la  fraction  granulaire  test6e. 

NOTE  2  Un  exemple  de  feuille  d'essai  est  donn6  en  annexe  E. 


10  Rapport  d’essai 

Le  rapport  d'essai  doit  contenir  les  informations  indiquees  en  10.1  et  peut  inclure  celles  indiquees  en  10.2. 

10.1  Informations  obligatoires 

a)  La  reference  de  la  presente  norme  ; 

b)  I'identite  du  laboratoire  ; 

c)  I'identification  de  I'echantillon  ; 

d)  description  du  materia u  teste  ; 

e)  la  valeur  MB  ; 

f)  date  de  reception  de  I’echantillon  ; 

g)  certificat  d'echantillonnage,  si  disponible. 

10.2  Informations  facultatives 

a)  nom  et  lieu  de  I'origine  de  I'echantillon  ; 

b)  description  de  la  procedure  de  reduction  de  I'echantillon  ; 

c)  date  de  I'essai. 
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Annexe  A 
(normative) 

Mode  operatoire  pour  la  determination 
de  la  valeur  de  bleu  de  methylene  sur  la  fraction  0/0,125  mm  (MSp) 


A.1  Preparer  les  prises  d'essai  comme  indique  dans  I'artide  7  et  suivre  le  mode  operatoire  de  I'article  8,  mais 
avec  une  prise  d'essai  de  masse  M-i  de  (30  ±  0,1)  g  sur  la  fraction  0/0,125  mm. 

A. 2  Calculer  la  valeur  de  bleu  de  methylene  {MB?)  en  grammes  de  colorant  par  kg  de  fraction  0/0,125  mm 
suivant : 

ou  : 

4 

M1  est  la  masse  de  la  prise  d'essai,  en  grammes  ; 

est  le  volume  total  de  solution  coloree  ajoutee,  en  millilitres. 

A.3  Noter  la  valeur  de  MBp  a  0,1  g  pres  de  colorant  par  kg  de  fraction  0/0,125  mm. 

A.4  Les  rapports  d'essais  devront  mentionner  les  informations  appropriees  en  accord  avec  I'article  10. 
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Annexe  B 

(informative) 

Essai  de  conformite  par  rapport  a  une  valeur  specifiee  (MB) 


Un  contrSle  de  contort  ft  une  valeur  de  MB  specie  peut  Stre  rdalisd  en  faisant  un  unigue  ajout  de  solution  de 

bleu  de  la  fapon  suivante  :  frartion  0/2  mm  est  MB,,  le 

Si  la  valeur  specifiee  MB  exprimee  en  grammes  de  : 

volume  de  solution  a  introduire  en  une  seule  fo.s,  V2,  est  ootenu  P 

MBa  x  M* 


ou  : 

M,  est  la  masse  de  la  prise  d'essai,  en  grammes; 

r 

SSE ZZ- "  I  ifpo^S. 2,  mais  £  inc.uant  V2  m,  de 

Si  ce  test  ft  la  tache  est  ndgatif,  il  y  a  lieu  d'effectuer  la  determination  complete  dfcnte  en  8.3. 


I 
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Annexe  C 
(normative) 

Preparation  de  la  solution  a  10  g/l  de  bleu  de  methylene 


C.1  Preparer  la  solution  de  colorant  a  10  g/l  conformement  au  mode  operatoire  detaille  en  C.1.1  a  C.1.7. 

C.1.1  Utiliser  du  bleu  de  methylene  ;  (C16H18CIN3S,  nH20  (n  =  2  a  3),  purete  >  98,5  %) 

C.1 .2  Determiner  la  teneur  en  eau,  W,  de  la  poudre  de  bleu  de  methylene  de  la  maniere  suivante  : 

Peser  environ  5  g  de  poudre  de  bleu  de  methylene  et  noter  la  masse  Mh  a  0,01  g  pres. 

Secher  la  poudre  a  (100  +  5)  °C  jusqu'a  masse  constante.  Refroidir  dans  le  dessiccateur,  peser  immediatement 
apres  retrait  du  dessiccateur.  Noter  la  masse  seche,  Mg,  a  0,01  g  pres. 

Calculer  et  noter  la  teneur  en  eau,  W a  la  decimate  pres,  a  I'aide  de  I'equation  suivante  : 


W  = 


Mu-M. 


^  x  100 


ou  : 


Mh  est  la  masse  de  la  poudre  de  bleu  de  methylene,  en  grammes  ; 

Mg  est  la  masse  seche  de  la  poudre  de  bleu  de  methylene,  en  grammes. 

La  teneur  en  eau  doit  Stre  determinee  lors  de  la  preparation  de  chaque  nouveau  lot  de  solution  coloree. 

P’1 Pr®levef  une  masse  de  poudre  de  bleu  de  methylene  egale  a  [(100  +  W)l  10  g]  ±  0,01  g  (equivalente  a 
10  g  de  poudre  seche). 

C>1  'Hn  Chauffer  500  ml  a  700  ml  d'eau  distillee  ou  demineralisee  dans  un  becher.  La  temperature  n'excedant 
pas  40  c. 

C.1  5  Agiter  le  contenu  du  becher  en  ajoutant  lentement  la  poudre  de  bleu  de  methylene  dans  I'eau  chaude. 
5nUop  ag!tatlon  Per|dant  45  min,  jusqu'a  dissolution  complete  de  la  poudre  puis  laisser  refroidir  jusqu'a  envi- 


C-1 .6  Transvaser  dans  une  fiote  d'une  capacite  d’un  litre.  Rincer  avec  de  I'eau  distillee  ou  demineralisee  pour 

3  t0^a,lte  du  co!orant  a  ete  versee  dans  la  fiole.  S'assurer  que  la  fiole  et  I'eau  sont  a  la  temperature 
duation  de  1  I  C°nf°rmement  a  la  caPacite  de  la  fiole  et  ajouter  de  I'eau  distillee  ou  demineralisee  jusqu'a  la  gra- 

C.1.7  Secouer  la  fiole  pour  s'assurer  de  la  complete  dissolution  et  verser  le  contenu  dans  un  flacon  de 
conservation  en  verre  teinte. 


C.2  Les  indications  suivantes  doivent.etre  inscrites  sur  le  flacon  de  conservation  : 

a)  solution  a  i  0  g/l  de  bleu  de  methylene  ; 

b)  date  de  la  preparation  ; 

c)  date  limite  d’utilisation. 


C.3  La  solution  au  bleu  de  methylene  ne  doit  pas  etre  utifisee  au  dela  de  28  jours  apres  sa  preparation.  La 
solution  de  reserve  de  colorant  doit  etre  conservee  a  I'abri  de  la  lumiere. 
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Annexe  D 
(normative) 

Mode  operatoire  pour  la  determination 
^e  la  valeur  de  bleu  de  methylene  de  la  kaolinite  ( MBK ) 


D.1  Secher  la  kaolinite  a  (110  ±  5)  °C  jusqu'a  masse  constante. 


D.2  Peser  (30  ±  0,1 )  g  de  kaolinite  seche. 


D.3  Verser  les  (30  ±  0,1)  g  de  kaolinite  dans  le  becher  (6.8)  avec  environ  500  ml  d'eau  demineralisee  ou 
distiltee. 


D.4  Agiter  pendant  5  min  a  (600  ±  60)  tr/min  avec  l'ailette  environ  10  mm  au  dessus  du  fond  du  recipient,  puis 
continuer  a  agiter  a  (400  +  40)tr/min  pendant  la  suite  de  cette  determination. 


D.5  Ajouter  une  dose  de  5  ml  de  solution  a  10  g/1  de  colorant  dans  le  becher  et  apres  au  moins  1  min  d'agitation 
a  (400  ±  40)  tr/min  effectuer  un  test  a  la  tache  (voir  8.1)  sur  le  papier  filtre. 


D.6  Si  necessaire,  continuer  a  ajouter  la  solution  de  colorant  par  doses  de  5  ml  jusqu’a  obtention  d'un  resultat 
positif  sans  solution  supplemental.  Laisser  s’effectuer  I'adsorption  de  bleu  de  methylene,  qui  n'est  pas 
instantanee,  en  procedant  aux  tests  a  la  tache  toutes  les  minutes. 

Si  I’anneau  bleu  clair  disparaTt  au  cinquieme  test  a  la  tache,  d’autres  doses  de  2  ml  doivent  etre  ajoutees. 
Chaque  addition  doit  etre  suivie  d’essais  effectues  toutes  les  minutes. 

Ces  operations  doivent  etre  repetees  jusqu'a  ce  que  le  test  reste  positif  pendant  5  min  consecutives.  La  determi¬ 
nation  est  alors  terminee. 


D.7  Noter  le  volume  total,  V',  de  solution  adsorbee  en  millilitres. 


D.8  Calculer  et  noter  la  valeur  de  bleu  de  methylene  de  la  kaolinite  a  0,1  g  pour  1 00  g  de  kaolinite  a  I'aide  de  la 
formule  suivante  : 


MBk  = 


v_ 

30 


ou  : 

V"  est  le  volume  total  de  solution  de  colorant  absorbe,  en  millilitres. 

NOTE  II  convient  d’effectuer  un  essai  avec  de  la  kaolinite  dont  la  valeur  MBK  est  connue  a  intervalles  reguliers  pour  verifier 
la  Constance  des  resultats.  II  convient  que  cette  procedure  soit  aussi  utilisee  pour  verifier  une  nouvelle  solution  de  colorant. 
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Annexe  E 
(informative) 

Exemple  de  feuille  d’essai 


E.2  Volume  de  solution  adsorbee  par  la  kaolinite  (si  utilisee),  V 


E.3  Quantite  totale  de  solution  de  colorant  ajoutee,  Vy 


E.4  Valeur  MB,  exprimee  en  grammes  de  colorant  par  kg  de  grains  de  fraction  0/2  mm 
(voir  article  9) 


